Lichtmikroskopische Bestimmung
der Dicke und Porigkeit der
Verbindungsschichten nitrierter
und nitrocarburierter
Werkstucke

Teil 2 — Messung und Auswertung

Mitteilung aus dem AWT-Fachausschuss 5 Ak3 -
Nitrieren/Nitrocarburieren

3.2 Metallografische Untersuchung

3.2.1 Hinweise zum Messen

Far die lichtmikroskopische Untersuchung
wird eine 1000-fache VergréBerung empfohlen.

Damit die Dicke der Verbindungsschicht bzw.
des porosen Bereichs gemessen werden kann, ist
Dr.-Ing. Uwe Huchel eine sorgfaltig polierte Schliffflache unerlasslich.
Eltro GmbH, Baesweiler Ungenugendes Auspolieren, zu erkennen an noch
vorhandenen Riefen, erschwert das Beurteilen
der Porositéat, val. hierzu die Bilder 7 und 8.

Die Randschicht der nitrocarburierten Probe
ist in einem gréBeren Bereich als dem im Oku-
lar in einer Einstellung sichtbaren zu untersu-
chen. Zweckmagigerweise ist das Objektiv auf
mehrere etwa 1 bis 3 mm voneinander entfern-
te Bereiche einzustellen.

Esist darauf zu achten, dass nur dort gemes-
sen wird, wo

| die galvanische Beschichtung einwandfrei haf-
tet bzw. kein Spalt zwischen Beschichtung und

Oberflache des zu untersuchenden Teils vor-
IWT Bremen handen |st,

Dr.-Ing. Heinrich
Kliimper-Westkamp

| die Verbindungsschicht keine Ausbruiiche oder
Risse aufweist (moglicher Einfluss der Schliff-
herstellung),

m der Bereich ausreichend weit von einer Kante
entferntist,

m der pordse Bereich der Verbindungsschicht
mit einer virtuellen Hullkurve umgeben wird,
deren Abstand von der Oberflache als Dicke
des pordsen Bereichs ausgemessen wird.

In Bild 9 ist ein Beispiel fur die Vorgehenswei-
se beim Messen und Auswerten schematisch
dargestellt.

3.2.2 Bestimmen der
Verbindungsschichtdicke

Dr-Ing. Dieter Liedtke
Ludwigsburg

In den meisten Anwendungsfallen wird nur die
Dicke der Verbindungsschicht gemessen. Hierzu
ist durch Verschieben der Probe mit dem Mess-
tischschlitten in mindestens 10 Einstellungen die
Dicke zu messen. Dabei ist es zweckmaBig, Uber
eine Lange von ca. 10 mm zu messen.

Aus den Einzelwerten wird das arithmeti-
sche Mittel gebildet. Dieser Wert wird gerun-
det und ohne Nachkommastelle als Ergebnis
dargestellt. Es ist zu empfehlen, auBerdem

Light-microscopy determination

of thickness and porosity of
white layers of nitrided

and nitrocarburized work pieces.

Part 2 — Measuring and Evaluation

Report by AWT Expert Committee 5 Ak3 -
Nitriding/Nitrocarburizing

3.2 Metallographic examination

3.2.1 Measuring notes

A magnification of 1000 times is recom-
mended for the light-microscopy examination.

In order to be able to measure the thickness
of the white layer, respectively the porous area,
a carefully polished surface of the microsection
is indispensable. Insufficient polishing, charac-
terized by still remaining scoring, makes the
assessment of porosity more difficult, see Fig.
7 and 8.

The boundary layer of the nitrocarburized
sample must be examined over a larger area
than which is visible in a single focusing of the
ocular. It is advantageous to focus the lens on
several areas with a distance of 1 to 3 mm from
each other.

The operator should make certain that mea-
surements are taken only in places where

mthe galvanic coating adheres perfectly,
respectively where no gap exists between
coating and surface of the examined sample,

m the white layer shows no break-outs or cracks
(possibly caused during preparation of micro-
section),

B the area is sufficiently far away from an edge,

m the porous area of the white layer is surround-
ed by a virtual generating curve of an enve-
lope, the distance of which from the surface
is measured as the thickness of the porous
area.

Fig. 9 shows a schematic diagram of an
example for the procedure used for measuring
and evaluating.

3.2.2 Determining
white layer thickness

In most application cases, only the thickness
of the white layers is measured. For this pur-
pose, the thickness must be measured by slid-
ing the sample by means of the measuring table
carriage in at least 10 different settings. It is
advantageous to spread the measurements
over alength of approx. 10 mm.

The arithmetic mean value is the calculated

from the individual measuring values. This value
is rounded and represented as a result without
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auch den GroBt- und Kleinstwert (Spannweite
R) zu bestimmen.

Beispiel: 1. Messung: 20 pum
2. Messung: 16um
3. Messung: 18 um
4. Messung: 13 um
5. Messung: 17 um
6. Messung: 19 pum
7. Messung: 17 um
8. Messung: 12 pum
9. Messung: 14 um
10. Messung: 18 um

Ergebnis der Auswertung:
Dicke der Verbindungsschicht VS: X=16 um
(R=12 bis 20 pm).

Bei korrosionsbestandigen Stahlen wird auf
entsprechende Weise die Dicke des dunkel
angeatzten Bereichs der Diffusionsschicht
ermittelt, val. Abschnitt 4.2.4.

3.2.3 Bestimmen des pordésen Anteils
der Verbindungsschicht

Wie im Abschnitt 2.1 beschrieben, kann die
Porigkeit sehr unterschiedlich ausgebildet sein.
Unabhangig davon kann der pordse Anteil der
Verbindungsschicht analog zur Verbindungs-
gesamtschichtdicke ermittelt werden. Dazu ist
an mindestens 10 Stellen auf einer Lange von
ca. 10 mm die Dicke des por6sen Bereichs der
VS zu messen. Um eindeutige Messwerte zu
erhalten, ist es erforderlich, den pordsen Bereich
durch eine virtuelle Hullkurve - bzw. auf einem
Foto durch eine entsprechende Hull-Linie - abzu-
grenzen. Der Abstand von der Tangente an diese
Linie bis zum AuBenrand der Verbindungsschicht
(oder aber nach innen, bis zum Ende der VS) ent-
spricht dann an dieser Messstelle der Dicke des
pordsen (oder aber des porenfreien) Bereichs
der VS. Die Auswertung der Einzelwerte erfolgt
geman Abschnitt 3.2:

MesswertezB.: 4, 7,6,5,7,8,5,6,7, 6 um.
Dicke des porédsen Anteils VSp :
X =6um, (R=4bis8pum)
Anstelle des pordsen Bereichs kann es erfor-
derlich sein, die Dicke des porenfreien Bereichs

anzugeben. Dementsprechend wirde das Mess-
ergebnis lauten:

Dicke des porenfreien Anteils
VSpr: X =10 pum, (R= 6bis13 um).

4. Auswerten des metallo-
graphischen Befundes

4.1 Allgemeine Hinweise

Je nach Beanspruchung der Bauteile oder
Werkzeuge ist das Einhalten einer bestimmten
Dicke der Verbindungsschicht und gegebenen-
falls zusatzlich der des pordsen oder porenfrei-
en Bereichs erforderlich. Die gemessenen Werte
sind mit den auf der Zeichnung (entsprechend
DIN 6773, und zwar Nennwert mit zuldssiger
Abweichung oder Mindestwert) oder den im
Prufplan angegebenen Werten zu vergleichen.

(385

decimal places. It is also recommended to deter-
mine the greatest and smallest measuring val-
ues (spanR).

Example: Measurement:
Measurement:
Measurement:
Measurement:
Measurement:
Measurement:
Measurement:
Measurement:
Measurement:
10. Measurement:

Result of evaluation:
Thickness of white layer VS: X =16 um
(R=12to 20 um).

In case of corrosion resistant steel, the thick-
ness of the ark slightly etched area of the dif-
fusion layer is determined accordingly, see Sec-
tion4.2.4.

3.2.3 Determining porous
share of white layer

20 um
16 um
18 um
13 um
17 um
19 um
17 um
12 um
14 um
18 um

©OONDE NN =

As described in Section 2.1, porosity may be
developed in many different ways. Regardless
of this fact, the porous share of the white layer
can be determined correspondingly to the total
thickness of the white layer. For that purpose,
the thickness of the porous area of the VS must
be measured in at least 10 places over the length
of about 10 mm. In order to obtain unequivocal
measuring values, it is necessary to limit the
porous area by a virtual generating curve of an
envelope - respectively, on a photo the corre-
sponding enveloping line. The distance from the
tangent on this line to the outer edge of the
white layer (or towards the inside, to the end of
the VS) then corresponds at this measuring point
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Bild 7: Nur mit Diamant-
Paste (Kérnung 3 um)
poliert

Fig 7. Only with diamond
paste (granulation 3 um)
polished

Bild 8: Wie Bild 7, jedoch
zusatzlich 60 s lang mit
Tonerde poliert

Fig. 8: Like Fig. 7, but
additionally polished with
alumina for 60 sec.



Bild 9: Schliffbild
schematisch

Fig. 9: schematically
cross section

Bild 10: Randschicht
des nitrocarburierten
Stahls X165 CrVMo12,
(geatzt: 1%-Nital,
VergréBerung: 1000:1)

Fig. 10: surface layer of
the nitro-carburized
steel grade
X165CrMoV12

(1 % - Nital etching,
magnification: 1000:1)

Bild 11: Randschicht des
nitrocarburierten Stahls
X5CrNi18-9

geétzt mit Pikrinséure
(VergréBerung: 1000: 1)

Fig. 11: surface layer of
the nitro-carburized
steel grade X5CrNi18-9
etched in Pikrin acid
(magnification: 1000:1)

Hiillkurve fiir den porésen Bereich  Curve for the porously section

( dicker. Nicht aus-
wertbarer Bereich

Gap, broken out
white layer; section
which can not be
evaluated

4.2 Auswertung nach Gesamtdicke
und porésem Anteil

4.2.1 Stahle (auBer
legierten Werkzeugstahlen)

Bei WerkstUcken aus Stahlen ist es Ublich, die
Dicke der Verbindungsschicht (VSees), in manchen
Fallen zusatzlich die Dicke des porosen (VS,) oder
porenfreien Bereichs (VSy) der Verbindungs-
schicht, mit den vorgegebenen Sollwerten zu
vergleichen.

permissible measuring range

_/_w .
Cu-Schicht Copper layer
Ni-Schicht Nickel layer

__J""'—--‘-‘-——"—-

T Spalt, VS aus-
10. | Messung gebrochen; nicht
Measurements auswertbarer
i . Bereich
VSim Kantenbereich |4——  zuj4ssiger Messbereich ———P

Gap, broken out
white layer; section
which can not be
evaluated

to the thickness of the porous (or the non-
porous) area of the VS. The individual values are
evaluated according to Section 3.2:

Measuring values,
forexample: 4, 7, 6, 5, 7, 8, 5,6, 7, 6 um.

Thickness of porous share of VSs:
X=6um, (R=4to8pum)

[t may be necessary to specify the thickness
of the non-porous area instead of the porous
area. Correspondingly, the measuring result
would be:

Thickness of non-porous share
VSee: X =10pum, (R= 6to 13 um).

4. Evaluation
of metallographic findings

4.1 General

Depending on the stress the part or tool will
be subjected to, conformity with a certain thick-
ness of the white layer and, if applicable, addi-
tionally of the porous or non-porous area, is
required. The measured values must be com-
pared to the specifications of the drawing
(according to DIN 6773, namely nominal value
with permissible deviation or minimum value) or
to the values specified in the test specifications.

4.2 Evaluation by overall
thickness and porous share

4.2.1 Steel
(except alloyed tool steels)

In case of work pieces made from steel it is
customary practice to compare the thickness
of the white layer (VSes) and in some case addi-
tionally the thickness of the porous (VS) or non-
porous area (VSe) of the white layer to the spec-
ified nominal values.
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Beispiel 1:
Zeichnungsangabe: nitrocarburiert
VS=15pum
VSD <7 IJm
Messergebnis: VSees: X =16 um
VSp : X =6um

Prufbefund: Der Mittelwert der Verbindungs-
schichtdicke ist gréBer und der des porodsen
Bereichs kleiner als der geforderte Mindestwert.

Das geprufte Teil entspricht den Sollwerten.

Beispiel 2:
Zeichnungsangabe: nitrocarburiert
VS=10+10um
Porenfreier Bereich < 6 um
Messergebnis: VSees: X =9 pum
VSer: X =7 um

Prifbefund: Der Mittelwert der Verbindungs-
schichtgesamtdicke ist kleiner und der des
porenfreien Bereichs groBer als der jeweilige
Sollwert.

Das geprufte Teil entspricht den Sollwerten
nicht.

4.2.2 Legierte Werkzeugstihle

Bei legierten Werkzeugstahlen wird die
Porigkeit nicht beurteilt, da wegen des hohen
Anteils an Legierungselementen die Verbin-
dungsschicht dunner als bei niedrig oder unle-
gierten Stahlen und daher auch der porose
Anteil meist sehr gering ist. AuBerdem erschwe-
ren die vom Ausgangszustand her vorhande-
nen Carbidausscheidungen eine entsprechen-
de Auswertung oder machen sie sogar unmaog-
lich, val. Bild 10. In diesen Fallen wird daher ledig-
lich die Gesamtdicke der Verbindungsschicht
ermittelt.

4.2.3 Gusseisen

Wegen der Gefligeausbildung beim Gussei-
sen mit den vorhandenen Graphitausscheidun-
gen streut die Dicke der Verbindungsschicht
stark und die Verbindungsschicht besitzt eine
starke Porositat. Die Dicke des pordsen Bereichs
erreicht haufig 70 % der gesamten Dicke der
Verbindungsschicht.

Hier ist es besonders wichtig, an einer aus-
reichenden Anzahl von Stellen zu messen. Es
wird empfohlen, mindestens 10 Messstellen zur
Beurteilung heranzuziehen.

4.2.4 Korrosionsbestandige Stahle

Durch den hohen Chromgehalt entsteht bei
den austenitischen korrosionsbestandigen
Stahlen keine Verbindungsschicht. Stattdessen
ist nach der Atzung mit Pikral, vgl. Abschnitt
3.1.7, lichtmikroskopisch ein dunkel angeatzter
Bereich in der Randschicht zu erkennen, siehe
Bild 11. Dieser entspricht dem effektiven Teil
der Diffusionsschicht - die gesamte Stickstoff-
eindringtiefe reicht jedoch noch weiter.

Der dunkel angeatzte Bereich stellt ein MaB
fur die zu erwartenden Gebrauchseigenschaf-
ten der Nitrierschicht dar. Er wird nach derin

Example 1:
Drawing specification: nitrocarburized
VS 215 pum
VS, <7 um
Measuring result: VSges : X =16 um
VS, :X=6um

Test result: The mean value of the white layer
thickness is greater than the required minimum
value and the mean value of the porous area is
smaller than the required minimum value.

The examined part conforms to nominal values.

Example 2:

Drawing specification: nitrocarburized

VS=10+10 um

NoN-porous area <6 um

Measuring result: VSees: X =9 pum

Vspr: X =7 um
Test result: The mean value of the total white
layer thickness is smaller than the nominal value
and the means value of the non-porous area is

greater than the nominal value.

The examined part does not conform to nomi-
nal values.

4.2.2 Alloyed tool steels

In case of alloyed tool steels, the porosity is
not evaluated, since due to the high content of
alloying elements the white layer is thinner than
that of low-alloyed or unalloyed steel and there-
fore the porous share is usually very small. In
addition, carbide precipitations originating from
the initial state make a corresponding evalua-
tion very difficult or even impossible, see Fig. 10.
For that reason, only the total thickness of the
white layer is determined in these cases.

4.2 .3 Castiron

Due to the nature of the microstructure of
cast iron with existing graphite precipitations,
the thickness of the white layer is widely scat-
tered and exhibits heavy porosity. The thickness
of the porous area frequently reaches 70% of
the total thickness of the white layer. Here, it
is particularly important to measure at a suffi-
cient number of measuring points. It is recom-
mended to use at least 10 measuring points for
the evaluation.
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Bild 12: Markierte Verbin-
dungsschicht eines nitro-
carburierten Stahls (geéatzt
mit 1%-Nital)

Fig. 12: Marked white layer
of a nitro-carburized steel
(1 % - Nital etching)



Bild 13 a: Markierte MeB-
werte der Dicke des porésen
Bereichs der Verbindungs-
schicht

Fig. 13 a: Marked measured
values of the thickness of
the white layer porously
section

Bild 13 b: Markierte MeB-
werte der Dicke des poren-
freien Bereichs der Verbin-

dungsschicht

Fig. 13 b: Marked measured
values of the thickness of
the white layer section wit-
hout porosity

Weitere Informationen
im Internet unter
www.nitrierpraxis.de

Abschnitt 3.2.2 beschriebenen Vorgehenswei-
se gemessen.

Beispiel:
Zeichnungsangabe: nitrocarburiert
Nitriertiefe = 0,03 mm
Dicke des dunkel
angeatzten Bereichs:

X =41 pum
Prufbefund: Der Mittelwert des dunkel angeatz-
ten Bereichs ist groBer als der geforderte Min-
destwert.

Das untersuchte Teil entspricht dem Sollwert.

4.3 Ermittiung der Dicke der Verbin-
dungsschicht und des porosen
Bereichs durch Bildauswertungs-
verfahren

Messergebnis:

Anstelle einer lichtmikroskopischen visuel-
len Auswertung laBt sich die gesamte Dicke der
Verbindungsschicht, des pordsen Bereichs und
des porenfreien Bereichs auch durch Bildaus-
wertungsverfahren ermitteln. In den Bildern 12
und 13 ist hierfur ein Beispiel abgebildet.

4.2.4 Corrosion resistant steels

Due to the high chromium content, no white
layer is created in austenitic, corrosion resistant
steels. Instead, after etching with picral (see Sec-
tion 3.1.7), light-microscopy reveals a dark slight-
ly etched areain the boundary layer, see Fig. 11.
This corresponds to the effective part of the
diffusion layer - however, the total penetration
depth of the nitrogen reaches further.

The dark, slightly etched area gives an idea
about the usage characteristics that can be
expected from the nitrided layer. Measurements
are made in accordance with the procedure
described in Section 3.2.2.

Example:
Drawing specification: nitrocarburized
nitrided depth = 0.03 mm
Measuring result: Thickness of dark,
slightly etched area:
X =41 pum
Test result: The mean value of the dark, slight-
ly etched area is larger than the required mini-
mum value.
The examined part conforms to the nominal
value.
4.3 Determining the thickness of the
white layer and the porous area by
image evaluation method

Instead of by means of light-microscopy,
visual evaluation, the total thickness of the white
layer, the porous and the non-porous area can
also be determined using an image evaluation
method. Fig. 12 and 13 show an example of this
method.
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